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@ Verfahren zur Herstellung von Ol-in-Wasser-Emulsionen 

@ Feindisperse und langzeitstabile Ol-in-Wasser-Emulsionen 
auf Basis von Olmischungen mit einem hohen Anteil an 
polaren dlkomponenten lassen sich dadurch herstellen, daft 
man 

(A) 10 bis 90 Gew.-% eines polaren Olkorpers mit 

(B) 0,5 bis 30 Gew.-% eines nichtionischen Emulgators mit 
einem H LB -Wert von 10 bis 18 und 

(C) 0 bis 30 Gew.-% eines Co-Emulgators aus der Gruppe 
der Fettalkohole mit 12 bis 22 C-Atomen Oder der Partiale- 
ster von Polyolen mit 3 bis 6 C-Atomen mit Fettsauren mit 12 
bis 22 C-Atomen und 

(D) 0,01 bis 50 Gew.-% eines Grenzflach en- Moderators, der 
ausgewahlt ist aus der Gruppe der Tocopherole. der Guerbe- 
talkohole mit 16 bis 20 C-Atomen oder eines Steroids mit 1 
bis 3 OH-Gruppen 

in Gegenwart von 8 bis 85 Gew.-<H> Wasser bei einer 
^ m Temperatur oberhalb des Schmelzpunktes des Gemisches 
^ aus den Komponenten (A) bis (D) emulgiert und die 
~ Emulsion auf eine Temperatur innerhalb oder oberhalb des 
Phaseninversions-Temperaturbereichs erhitzt - oder die 
Emulsion bei dieser Temperatur herstellt - und dann die 
If) Emulsion auf eine Temperatur unterhalb des Phaseninver- 

Ssionstemperaturbereichs abkuhlt und gegebenenfalls mit 
Wasser weiter verdunnt. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Ol-in-Wasser-Emulsionen auf Basis von Olmischun- 
gen mit einem hohen Anteil an polaren Olkomponenten unter Bedingungen, die zu feindispersen und langzeit- 
5 ' stabilen Emulsionen fQhren. 

Es ist bekannt, daB Ol-in-Wasser-Emulsionen, fortan O/W-Emulsionen genannt, die mit nichtionischen Emul- 
gatoren hergestellt und stabilisiert sind, beim Erwarmen eine Phaseninversion erleiden. Unter diesem Vorgang 
der Phaseninversion ist zu verstehen, daB bei hoheren Temperaturen die au&ere, waBrige Phase zur inneren 
Phase wind. Dieser Vorgang ist in der Regel reversibel, das heiBt, daB sich beim Abkuhlen wieder der ursprungli- 

io che Emulsionstyp zuruckbildet Es ist auch bekannt, daB die Lage der Phaseninversionstemperatur von vielen 
Faktoren abhangt, zum Beispiel von der Art und dem Phasenvolumen der Olkomponente, von der Hydrophilie 
und der Struktur des Emulgators Oder der Zusammensetzung des Emulgatorsystems, vergleiche zum Beispiel ff. 
Shinoda und H. Kunieda In Encyclopedia of Emulsion Technology, Volume I, P. Becher (Hrsg.), Verlag Marcel 
Decker, New York 1983, S. 337 ff. Es ist auch bekannt, daB O/W-Emulsionen, die bei oder wenig oberhalb der 

is Phaseninversionstemperatur hergestellt werden, besonders feindispers sind und sich durch Langzeit-Stabilitat 
auszeichnen. Demgegeniiber sind solche Emulsionen, die unterhalb der Phaseninversionstemperatur hergestellt 
werden, weniger feinteilig, vergleiche S. Friberg.C Solans, J. Colloid Interface Science 1978 (66) 367 f. 

F. Schambil, F. Jost und M J. Schwuger berichten In "Progress and Colloid and Polymer Science" 1987 (73) 37 
uber die Eigenschaften kosmetischer Emulsionen, die Fettalkohole und Fettalkoholpolyglykolether en thai ten. 

20 Dabei beschreiben sie, daB Emulsionen, die oberhalb der Phaseninversionstemperatur hergestellt wurden, eine 
niedrige Viskosit&t und eine hohe Lagerstabilitat aufweisen. 

In den genannten Druckschriften wurden jedoch nur Emulsionen untersucht, deren Ol phase ganz oder 
uberwiegend aus unpolaren Kohlenwasserstoffen besteht Demgegeniiber verhalten sich entsprechende Emul- 
sionen, deren Olkomponente ganz oder uberwiegend aus polaren Estern oder Triglyceridolen besteht, anders: 

25 entweder werden (a) trotz einer Phaseninversion keine feinteiligen, blauen Emulsionen gebildet, sondern grob- 
disperse weiBe Emulsionen oder aber es findet (b) im Temperaturbereich bis 100°C uberhaupt keine Phasenin- 
version statt 

Die deutsche Paten tanmeldung DE-OS-38 19 193 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung niedrigviskoser 

O/W-Emulsionen polarer Olkomponenten, das auf der Methode der Phaseninversionstemperatur (PIT-Metho- 
30 de) beruht Nach der Lehre dieser Anmeldung werden Phaseninversionstemperaturen unterhalb 100°C dadurch 

erreicht, daB neben nichtionischen Emulgatoren weitere Co-Emulgatoren vorhanden sind Es wurde jedoch 

gefunden, daB bei Olen mit einem Dipolmoment oberhalb von 1,96 D nach diesem Verfahren nur grobteilige 

Dispersionen zuganglich sind. 'Dies steht in Einklang mit der Publikation von T. Fdrster, F. Schambil und H. 

Tesmann, die die Emulgierung nach der PIT-Methode im Hinblick auf selbstemulgierende Tenside und die 
35 Polaritat des zu emutgierenden Ols untersucht haben (International Journal of Cosmetic Science 1990 (1 2) 217). 

Auf Seite 222 fQhren die Autoren aus, daB das Vorliegen einer Phaseninversion keine Garantie dafur ist, daB 

feinteilige und lagerstabile Emulsionen erhalten werden. 
Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, ein verbessertes Verfahren zur Herstellung feindisperser und 

langzeitstabiler O/W-Emulsionen auf Basis von Olmischungen mit einem hohen Anteil an polaren Olkomponen- 
40 ten zu entwickeln. Insbesondere sollte ein Verfahren bereitgestellt werden, mit dem feindisperse und lagerstabile 

O/W-Emulsionen auf Basis von Olen mit einem Dipolmoment oberhalb von 136 D hergestellt werden konnen. 
Es wurde nun uberraschend gefunden, daB O/W-Emulsionen auf Basis polarer Olkorper und nichtionischer 

Emulgatoren dann besonders feinteilig und langzeitstabil sind, wenn man eine Mischung aus polarem Ol, 

nichtionischem Emulgator und einem speziellen Grenzflachen-Moderator auf eine Temperatur innerhalb oder 
45 oberhalb des Phaseninversions-Temperaturbereiches erhitzt — oder die Emulsion bei dieser Temperatur her- 

stellt — und dann die Emulsion auf eine Temperatur unterhalb des Phaseninversion-Temperaturbereiches 

abkuhlt und gegebenenfalls mit Wasser weiterverdunnt. 
Gegenstand der Erfindung ist daher ein Verfahren zur Herstellung von Olin- Wasser- Emulsionen von polaren 

Olkorpern (AX dadurch gekennzeichnet, daB man 

50 

A) 10 bis 90 Gew.-% eines polaren Olkdrpers mit 

B) 0J5 bis 30 Gew.-% eines nichtionischen Emulgators mit einem HLB-Wert von 10 bis 18 und 

C) 0 bis 30 Gew.-% eines Co- Emulgators aus der Gruppe der Fettalkohole mit 12 bis 22 C-Atomen oder der 
Partialester von Polyolen mit 3 bis 6 C-Atomen mit Fettsauren mit 1 2 bis 22 C-Atomen und 

55 D) 0,01 bis 50 Gew.-% eines Grenzflachen-Moderators, der ausgewahlt ist aus der Gruppe der Tocopherol^ 

der Guerbetalkohole mit 16 bis 20 C-Atomen oder eines Steroids mit 1 bis 3 OH-Gruppen in Gegenwart 
von 8 bis 85 Gew.-% Wasser bei einer Temperatur oberhalb des Schmelzpunktes des Gemisches aus den 
Komponenten (A) bis (D) emulgiert und die Emulsion auf eine Temperatur innerhalb oder oberhalb des 
Phaseninversionstemperaturbereichs erhitzt — oder die Emulsion bei dieser Temperatur herstellt — und 

go dann die Emulsion auf eine Temperatur unterhalb des Phaseninversions-Temperaturbereichs abkuhlt und 
gegebenenfalls mit Wasser weiter verdOnnt. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren hat den Vorteil, daB besonders feinteilige, Emulsionen erhalten werden, die 
eine ausgezeichnete Lagerstabilitat aufweisen. Im Vergleich zum bekannten Stand der Technik, z. B. der DE-OS- 
65 38 19 193, wird daruber hinaus die Phaseninversionstemperatur gesenkt, was in der Praxis wegen der damit 
verbundenen Energie-Einsparung besonders gunstig ist 

Als polare Olkorper (A) eignen sich Mono- und Diesterder allgemeinen Formeln (1),(II) und (III) 
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R'-COOR 2 (1) 
r*-OOC-R 3 -COOR 2 (II) 

Ri_COO-R 3 -COOC-R' (III) 5 

worin R 1 eine Alkylgruppe mit 8 bis 22 C-Atomen und R 2 eine Alkylgruppe mit 3 bis 22 C-Atomen und R 3 
Alkylengruppen mit 2 bis 16 C-Atomen bedeuten und die mindestens 1 1 und hdchstens 40 C-Atome enthalten. 

Olkorper vom Typ der Mono- und Diester der Formeln (I). (H) und (III) sind als kosmetische und pharmazeuti- 
sche Olkomponenten sowie als Gleit- und Schmiermittelkomponenten bekannt Unter den Mono- und Diestern io 
dieser Art kommt den bei Raumtemperatur (20° C) flussigen Produkten die grdBte Bedeutung za Als Olkorper 
geeignete Monoester (I) sind z. B. die Isopropylester von Fettsauren mit 12—22 C-Atomen, wie z. B. Isopropyl- 
myristat, Isopropylpalmitat, Isopropylstearat Isopropyloleat Andere geeignete Monoester sind z. B. n-Butyl- 
stearat, n-Hexyllaurat n-Decyloleat, lsooctylstearat, Isononylpalmitat, Isononyl-isononanoat, 2-Ethylhexyl-pal- 
mitat, 2-Ethylhexyl-laurat, 2-Hexyldecylstearat, 2-Octyldodecylpalmitat, Oleyloleat, Oleylerucat, Erucyloleat so- \s 
wie Ester, die aus technischen aliphatischen Alkoholgemischen und technischen aliphatischen Carbonsauren 
erhaltlich sind, z. B. Ester aus gesattigten und ungesattigten Fettalkoholen mit 12— 22 C-Atomen und gesattigten 
und ungesattigten Fettsauren mit 12 -22 C-Atomen, wie sie aus tierischen und pflanzlichen Fetten zuganglich 
sind. Geeignet sind auch natiirlich vorkommende Monoester- bzw. Wachsester-Gemische, wie sie z. B. im 
Jojobaol oder im Spermol vorliegen. 20 

Geeignete Dicarbonsaureester (II) sind z. B. Di-nbutyl-adipat, Di-n-butylsebacat, Di-^-ethylhexyl^adipat, 
Di-(2-hexyldecyl)-succinat und Di-isotridecylacelaat Geeignete Diolester (III) sind z. B. Ethylenglykol-dioleat, 
Ethylenglykol-di-isotridecanoat, Propylenglykoldi(2ethylhexa noat), Propylenglykol-di-isostearat, Propylengly- 
kol-di-pelargonat, Butandiol-di-isostearat und Neopentylglykol-di-caprylat 

Als Olkdrper gut geeignet sind ferner Ester von drei- und mehrwertigen Alkoholen, insbesondere pflanzliche 25 
Triglyceride, z. B. Olivenol, Mandelol, ErdnuBdl, Sonnenblumenol oder auch die Ester des Pentaerythrits mit z. B. 
Pelargonsaure oder Olsaure. 

Als Fettsauretriglyceride kdnnen naturliche, pflanzliche Ole, z. B. Olivenol, Sonnenblumenol, Sojaol, ErdnuBol, 
Rapsol, Mandelol, Palmol, aber auch die flussigen Anteile des Kokosols oder des Palmkernols sowie tierische 
Ole, wie z. B. Klauenol. die flussigen Anteile des Rindertalges oder auch synthetische Triglyceride, wie sie durch 30 
Veresterung von Glycerin mit Fettsauren mit 8— 22 C-Atomen erhalten werden, z. B. Triglyceride von Capryl- 
saure-Caprinsaure-Gemischen, Triglyceride aus technischer Olsaure oder aus Palmitinsaure-Olsaure-Gemi- 
schen. 

Bevorzugt eignen sich solche Mono- und Diester und Triglyceride als Olkomponenten fiir das erfindungsge- 
maBe Verfahren, die bei Normaltemperatur von 20°C flussig sind, es konnen aber auch hoherschmelzende Fette 35 
und Ester, die den angegebenen Formeln entsprechen, in solchen Mengen mitverwendet werden, daB die 
Mischung der Olkomponenten bei Normaltemperatur flussig bleibt 

Die Olkomponente kann auch Kohlenwasserstoffole in untergeordneten Mengen bis zu maximal 25 Gew.-%, 
bezogen auf die Olkomponente, enthalten. Geeignete Kohlenwasserstoffe sind vor allem Pa raff indie und synthe- 
tisch hergestellte Kohlenwasserstoffe, z, B. flQssige Polyolefine oder definierte Kohlenwasserstoffe, z. B. Alkyl- 40 
cyclohexane,wiez. B.das 13-Di-isooctylcyclohexaa 

Unter den Olkorpern (A) verdienen diejenigen besondere Beach tung, die ein Dipolmoment oberhalb von 136 
D aufweisen, weil bei diesen Olen die Herstellung feinteiliger statt grobteiliger OAV-Emulsionen durch das 
erfindungsgemaBe Verfahren uberhaupt erst moglich wird. Diese Gruppe der Olkorper (A) kann insbesondere 
durch ein Dipolmoment im Bereich von 2,0 bis 3,6 D charakterisiert werden. Beispiele daf Or sind Decyloleat (2,1 9 45 
D), Capryl/Caprinsauretriglycerid (2,78 D) und Mandeldl (3.16 D). 

Die polaren OlkOrper (A) werden in den erfindungsgemaBen O/W-Emulsionen in einer Menge von 10 bis 90 
Gewichtsteilen, vorzugsweise von 20 bis 60 Gewichtsteilen eingesetzt 

Als nichtionische Emulgatoren (B) geeignete Substanzen sind gekennzeichnet durch eine lipophile, bevorzugt 
lineare Alkyl- oder Acylgruppe und eine hydrophile, aus niedermolekularen Glycol-, Glucose- und Polyolethern 50 
gebildete Gruppe. 

Die nichtionischen Emulgatoren (B) werden in den erfindungsgemaBen O/W-Emulsionen in einer Menge von 
0,5 bis 30 Gewichtsteilen, vorzugsweise von 3 bis 20 Gewichtsteilen eingesetzt. 

Als nichtionische Emulgatoren (B) eignen sich insbesondere Ethylenoxidanlagerungsprodukte an Fettalkohle 
mit 16—22 C-Atomen. Derartige Produkte sind handelsQblich. Die technischen Produkte stellen Gemische 55 
homologer Polygrycolether der Ausgangsfettalkohole dar, deren mittlerer Oxethylierungsgrad der angelagerten 
Molmenge an Ethylenoxid entspricht Als Emulgatoren konnen auch Ethylenoxidanlagerungsprodukte an 
Partialester aus einem Poryol mit 3—6 C-Atomen und Fettsauren mit 14-22 C-Atomen verwendet werden. 
Solche Produkte werden z. B. durch Ethoxylierung von Fettsaurepartialglyceriden oder von Mono- und Di-Fett- 
saureestern des Sorbitans, z. B. von Sorbitanmonostearat oder Sorbitansesquioleat hergestellt Die fflr das eo 
erfindungsgemaB Verfahren geeigneten Emulgatoren sollen einen HLB-Wert von 10 bis 18 aufweisen. Unter 
dem HLB-Wert (Hydrophil-Lipophil-Balance) soil ein Wert verstanden werden, der errechnet werden kann 
gemaB 

HLB =-^ . 65 
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worin L der Gewichtsanteil der lipophilen Gruppen, d. h. der Fettalkyl- oder Fettacylgruppen in Prozent in den 
Ethylenoxidanlagerungsprodukten ist 
Bevorzugt eignen sich als Emulgatoren (B) Fettalkoholpolyglykolether (Bl ) der allgemeinen Formel (IV) 

5 R , -(0-CH 2 -CH 2 ) n -OH (IV) 

in der R 1 einen gesattigten oder ungesattigten, geradkettigen oder verzweigten Kohlenwasserstoffrest mit 8 bis 
22 C-Atomen, vorzugsweise 12 bis 18 C-Atomen und n eine ganze Zahl von 10 bis 50, vorzugsweise von 10 bis 30, 
bedeutet, sowie Anlagerungsprodukte von 4 bis 20 Mol Ethylenoxid an ein oder mehrere Fettsaurepartialglyce- 
io ride(B2). 

Unter Fettsaurepartialglyceriden (B2) von gesattigten oder ungesattigten Fettsauren mit 10 bis 20 C-Atomen 
sind dabei technische Gemische von Fettsauremono-, di- und triglyceriden zu verstehen, die durch Veresterung 
von 1 Mol Glycerin mit 1 bis 2 Mol einer (Oo-2o)-Fettsaure oder durch Umesterung von 1 Moi eines 
(Cio-2o)Fettsauretriglycerids, z. B. von Rindertalg, Schweineschmalz, Palmol, Sonnenblumenol oder Sojaol mit 

is 0,5 bis 2 Mol Glycerin erhalten werden. HandelsQblich sind zwei Typen von Partialglyceriden. Partialglyceride 
des Typs 1 enthalten 35 bis 60% Monoglyceride, 35 bis 50% Diglyceride und 1 bis 20% Triglyceride. Partialglyce- 
ride des Typs II werden durch Molekulardestillation aus solchen des Typs 1 hergestellt und enthalten 90 bis 96% 
Monoglyceride, 1 bis 5% Diglyceride und weniger als 1% Triglyceride (vergl. dazu: a) G-Schuster und N. Adams: 
Zeitschrift fur Lebensmitteltechnologie, 1979, Band 30(6), S. 256-264; b) CSchuster (Hrsg.) "Emulgatoren fur 

20 LebensmitteP, Springer- Verlag, 1985). Die erfindungsgemaB verwendeten Fettsaurepartialglyceride sollen 35 
bis 96% Monoglyceride, 1 bis 50% Diglyceride und 0,1 bis 20% Triglyceride enthalten. 

Bevorzugt geeignet als Emulgatoren sind Anlagerungsprodukte von 8—12 Mol Ethylenoxid an gesattigte 
Fettalkohole mit 16—22 C-Atomen. Zur erfindungsgemaBen Emulgierung von Olkomponenten, die keine unpo- 
laren Kohlenwasserstoffole enthalten, die also aus 50— 100Gew.-% Mono- und Diestern der Formeln I, II und 

25 III und 0—50 Gew.-% Fettsauretriglyceriden bestehen, eignen sich als Emulgatoren insbesondere Anlagerungs- 
produkte von 8—12 Mol Ethylenoxid an einen gesattigten Fettalkohol mit 18—22 C-Atonen. 

Zusatzlich zum Emulgator kann in vielen Fallen ein Co-Emulgator (Q zur Herstellung der Ol-in-Wasser- 
Emulsionen nach dem erfindungsgemaBen Verfahren nutzlich sein. Als Coemulgatoren sind erfindungsgemaB 
solche vom Typ der Fettalkohole mit 16—22 C-Atomen, z. B. Cetylalkohol, Stearylalkohol, Arachidylalkohol 

30 oder Behenylalkohol oder Gemische dieser Alkohole geeignet, wie sie bei der technischen Hydrierung von 
pflanzlichen und tierischen Fettsauren mit 16—22 C-Atomen oder der entsprechenden Fettsauremethylester 
erhalten werden. Weiterhin eignen sich als Coemulgatoren Partialester aus einem Polyol mit 3—6 C-Atomen 
und Fettsauren mit 14—22 C-Atomen. Solche Partialester sind z. B. diet Monoglyceride von Palmitinund/oder 
Stearinsaure, die Sorbitanmono- und/oder -diester von Myristinsaure, Palmitinsaure, Stearinsaure oder von 

35 Mischungen dieser Fettsauren, die Monoester aus Trimethylolpropan, Erythrit oder Pentaerythrit und gesattig- 
ten Fettsauren mit 14—22 C-Atomen. Als Monoester werden auch die technischen Monoester verstanden, die 
durch Veresterung von 1 Mol Polyol mit 1 Mol Fettsaure erhalten werden und die ein Gemisch aus Monoester, 
Diester und unverestertem Polyol darstellen. 
Besonders gut eignen sich fur das erfindungsgemaBe Verfahren als Co- Emulgatoren Cetylalkohol, Stearylal- 

40 kohol oder ein Glycerin-, Sorbitan- oder Trimethylolpropan-Monoester einer Fettsaure mit 14—22 C-Atomen 
oder Gemische dieser Stoffe, 

Die Co-Emulgatoren (C) werden in den erfindungsgemaBen O/W-Emulsionen in einer Menge von 0 bis 30 
Gewichtsteilen, vorzugsweise von 1 bis 20 Gewichtsteilen eingesetzt 

Der Grenzflachen-Moderator (D) wird ausgewahlt aus der Gruppe der Tocopherols der Guerbetalkohole 

45 oder eines Steroids mit 1 bis 3 OH-Gruppen. Unter Tocopherolen sind Naturstoffe mit Vitamin E-Charakter zu 
verstehen, die sich vom 2-Methyl-2-(4'^M2'-trimethyltridecyI)-chroman-6-ol, dem sogenannten Tocol, ableiten. 
Die Kennzeichnung erfolgt mit griechischen Buchstaben (vergl. "Rompps Chemie-Lexikon", O.-A.NeumuIler 
(Hrsg.X.7. AufL, Stuttgart 1977, S. 3615Q. Besonders bevorzugt im Sinne der Erfindung ist a-Tocopherol, das am 
haufigsten vorkommende und technische bedeutendste Tocopherol, das vielfach auch als das eigentliche Vitamin 

50 E bezeichnet wird Unter Guerbetalkoholen sind spezielle verzweigte Alkohole zu verstehen (vergl. z. B. A.J. 
O'Lenick Jr., R.E Bilbo, Soap Cosm. Chem. Spec 1987 (4) 52). Die erfindungsgemaB einzusetzenden Guerbetal- 
kohole sollen 16 bis 20 C-Atome aufweisen, wie z. B. 2-Hexyldecanol oder 2-Octyldodecanol. Als besonders 
geeignet hat sich 2-Octyldodecanol erwiesen. Unter Steroiden ist eine Gruppe von natflrlich auftretenden oder 
synthetisch gewonnenen Verbindungen zu verstehen, denen das Gerust des (partiell) hydrierten Cyclopen- 

55 ta(a)phenanthrens zugrunde liegt vergL z. B. OA. Neumuller, Rdmpps Chemie-Lexikon, 7. AufU Stuttgart 1975, 
S. 3336 ff. Die erfindungsgemaB einzusetzenden Steroide sollen 1 bis 3 OH-Gruppen aufweisen. Besonders 
geeignet sind die Sterine, bei denen sich am dritten C-Atom des Steroidgerustes eine OH-Gruppe befindet. Die 
Sterine treten in alien tierischen und pflanzlichen Zellen auf. Nach ihrem Vorkommen teilt man sie in Zoosterine, 
z. B. Cholesterin, und Phytosterine, die vorwiegend in hoheren Pflanzen vorkommen, auf. Ein besonders geeigne- 

60 tes Steroid ist Cholesterin. 

Der Wirkungsweise des Grenzflachen-Moderators beruht wahrscheinlich darauf, daB er wie das zu emulgie- 
rende Ol eine hydrophobe Grundstruktur aufweist, diese jedoch durch die sehr polare OH-Gruppe modifiziert 
ist, die in der Lage ist, in Gegenwart von Wasser, Wasserstoffbrucken auszubilden. 
Der Grenzflachen-Moderator (D) wird in den erfindungsgemaBen O/W-Emulsionen in einer Menge von 0,01 

65 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise von 0,1 bis 30 Gew.-% und insbesondere von 0,5 bis 15 Gew.-% eingesetzt Dabei 
werden besonders gute Ergebnisse im Sinne der Erfindung dann erhalten, wenn das Gewichts-Verhaltnis von 
Olkorper (A) und Grenzflachen-Moderator (D) im Bereich von 1 : 0,1 bis 1 : 1 liegt 
Das erfindungsgemaBe Verfahren kann in der Weise durchgefOhrt werden, daB zunachst die Phaseninversion- 
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stemperatur bestimmt wird, indem man eine Probe der auf ubliche Weise hergestellten Emulsion unter Verwen- 
dung eines LeitfahigkeitsmeBgerates erhitzt und die Temperatur bestimmt, bei der die Leitfahigkeit stark 
abnimmt Die Abnahme der spezifischen Leitfahigkeit der zunachst vorhandenen Ol-in-Wasser- Emulsion nimmt 
Qblicherweise uber einen Temperaturbereich von 2-8°C von anfanglich uber 1 Millisiemens pro cm (mS/cm) 
auf Werte unter 0,1 mS/cm ab. Dieser Temperaturbereich wird hier als Phaseninversions-Temperaturbereich 5 
(PIT-Bereich) bezeichnet 

Nachdem der PIT-Bereich bekannt ist, kann man das erfindungsgemaBe Verfahren entweder in der Weise 
durchfGhren, daB man die zunachst wie ublich hergestellte Emulsion nachtraglich auf eine Temperatur erhitzt, 
die innerhalb oder oberhalb des Phaseninversions-Temperaturbereichs liegt, oder in der Weise, daB man bereits 
bei der Herstellung der Emulsion eine Temperatur wahlt die innerhalb oder oberhalb des Phaseninversions- 10 
Temperaturbereichs liegt. Es ist auch moglich ein wasserfreies oder wasserarmes Konzentrat bei der Phasenin- 
versions-Temperatur mit heiBem oder kaltem Wasser zu verdunnen (HeiB-HeiB- oder HeiB-Kalt- Verfahren). 

Ol-in-Wasser-Emulsionen, wie sie nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhalten werden, finden Anwen- 
dung z. B. als Haut- und Korperpflegemittel, als Kuhlschmiermittel oder als Textil- und Faserhilfsmittel. Beson- 
ders bevorzugt ist das erfindungsgemaBe Verfahren zur Herstellung emu!sionsf6rmiger Zubereitungen fur die 15 
Haut- und Haarbehandlung geeignet 

Die foigenden Beispiele dienen der Erlauterung der Erfindung und sind nicht einschrankcnd zu verstehen. 

Beispiele 
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l.AHgemeines 
1.1. Abkurzungen/Konventionen 



In den Kopfzeilen der Tabellen I bis 4 sind die Beispiele mit Bl bis BIO, die Vergleiche mit VI bis V4 kenntlich 25 
gemacht Die Werte fur das Dipolmoment der Olkdrper wurden dabei in der ublichen Einheit Debye angegeben. 
In den Tabellen ist: 

a) die Menge der verwendeten Substanzen stets in Gew.-%, 

b) die Art der Emulsion als fein- oder grobteilig und 30 

c) der PIT-Bereich durch eine untere und obere Temperatur angegeben. 

1.2. Verwendete Substanzen 

a) polare 0lk6rper (A) 35 

IPM: Isopropylmyristat ("Rilanit® IPM"; Fa. Henkel/Dusseldorf), 
Cetiol V: Decyloleat (Xetiol® V*j Fa. Henkel/DQsseldorf), 

Myritol 318: Capryl/Caprinsauretriglycerid fMyritol® 318", Fa. Henkel/Dusseldorf). 



b) nichtionische Emulgatoren (B) 

Eumulgin Bl: Anlagerungsprodukt von 12 mol Ethylenoxid an 1 mol Cetostearylalkohol; CTFA-Bezeichnung: 
Ceteareth-1 2 ("Eumulgin® Bl"; Fa. Henkel/Dusseldorf) 

c) Co- Emulgatoren (C) 



40 



45 



Lanette O: CiesiB-Fettalkohol; CTFA-Bezeichnung: Cetostearylalkohol ("Lanette® 0 deo"; Fa. Henkel/Dussel- 
dorf), 

GMS: Glycerinmonostearat ("Cutina® GMS**; Fa. Henkel/Dusseldorf). 50 

d) Grenzflachen-Moderator(D) 
Vitamin E: Pflanzliches Tocopherol ("Copherol-F- 1300"; Fa. Henkel CorpyUSA). 

Eutanol G: 2-Octyldodecanol fEutanol® G"; Fa. Henkel/Dusseldorf) 55 

2. Herstellung und Charakterisierung der Emulsionen 

2.1. Herstellung der Emulsionen (ubliche Arbeitsweise) 

Die Komponenten (A) bis (D) wurden gemischt und auf eine Temperatur oberhalb des Schmelzpunktes der 
Mischung erwarmt und homogenisiert Dann wurde die Schmelze unter RQhren in das Wasser, welches auf etwa 
die gleiche Temperatur erhitzt war, einemulgiert Die Zusammensetzung der Emulsionen ist den Tabellen 1 bis 4 
zu entnehmen. 

2.2. Herstellung der Emulsionen 
Die Emulsionen wurden, wie unter 21. beschrieben hergestellt und dann kurzzeitig (ca. 1 Minute) auf 95° C 



GO 



65 



5 



DE 41 40 562 Al 



erhitzt. Dann wurden die Emulsionen rasch, d. h. mit einer Abkiihlrate von ca. 2°C pro Minute, unter Riihren auf 
Raumtemperatur abgekuhlt. 

23. Ermittlung der Phaseninversionstemperatur 

Unter Verwendung einer LeitfahigkeitsmeBbrucke (Fa. Radiometer, (Copenhagen) wurde die elektrische 
Leitfahigkeit der Emulsionen in Abhangigkeit von der Temperatur ermittelt Zu diesem Zweck wurde die 
Emulsion zunachst auf + 20°C abgekuhlt Bei dieser Temperatur zeigten die Emulsionen eine Leitfahigkeit von 
iiber 1 Millisiemens pro cm (mS/cm), d. K sie lagen als Ol-in- Wasser- Emulsionen vor. Durch langsames Erwar- 
men mit einer Heizrate von ca. 0\5°C/min, die mit Hilfe eines Temperatur-Programmgebers in Verbindung mit 
einem Kryostaten gesteuert wurde, wurde ein Leitfahigkeitsdiagramm erstellt Der Temperaturbereich, inner- 
halb welchem die Leitfahigkeit auf Werte unterhalb 0,1 mS/cm abfiel, wurde als Phaseninversions-Temperatur- 
bereich notiert 



15 



20 



25 



2.4. Beurteilung der Emulsionen 



Die erhaltenen O/W- Emulsionen wurden bei 400facher VergrdBerung im Mikroskop untersucht Sofern 
Oltropfchen erkennbar waren, wurde die Emulsion als n grob" eingestuft; waren dagegen keine Oltropfchen zu 
erkennen, so wurde die Emulsion als "fein" bezeichnet Bei feinteiligen Emulsionen kann dementsprechend von 
einer TropfchengroBe unterhalb von 1 ujn ausgegangen werden. 

y 



23 Ergebnisse 
Beispiele 1 und 2 
Tabelle 1 



30 



35 



40 





VI 


Bl 


B2 


LanetteO 


43 


43 


43 


Eumulgin Bl 


6,0 


6,0 


6,0^ 


CetiolV 4 ) 


30,0 


25,0 


20,0 


Vitamin E 




5,0 


10,0 


Wasser 


593 


593 


59,5 


Emulsion 


grob 


fein 


fein 


PIT-Bereich(°C) 








a) untereT. 


87 


88 


79 


b) obere T. 


90 


93 


82 




*)Dipolmoment = 2,19 D 



Im Vergleichsversuch VI wurde nur eine grobteilige Emulsion erhalten. Demgegeniiber wurden bei den 
erfindungsgemaBen Beispielen Bl und B2 feinteilige Emulsionen erhalten; daruber hinaus ist gegenuber VI die 
Phaseninversionstemperatur geringer, das heiBt die Herstellung der Emulsion gelingt schon bei niedrigerer 
Temperatur. 



50 



55 



60 
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Beispiele 3 bis 6 
Tabelle2 





V2 


B3 


B4 


B5 


B6 


Lanette 0 


43 


4.5 


4.5 


4,5 


4,5 


Eumulgin Bl 


6.0 


6,0 


6,0 


6,0 


6,0 


Myristol318 b ) 


30,0 


25,0 


20.0 


25,0 


20,0 


Vitamin E 




5,0 


10,0 






Eutanol G 








5,0 


10.0 


Wasser 


59,5 


593 


59,5 


593 


593 


Emulsion 


grob 


fein 


fein 


fein 


fein 


PIT-Bereich(°C) 


>100 d ) 










a) untere T. 


93 


84 


94 


93 


b) obere T. 


>10O 


97 


88 


99 


96 



b ) Dipolmoment = 2,78 D 

^ > 100 bedeutetdabei.daB im Temperaturbereich bis 100° C keine 
Phaseninversion beobachtet wurde 



to 
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20 



Im Vergleichsversuch V2 wurde nur eine grobteilige Emulsion erhalten. Demgegenuber wurden bei den 
erfindungsgemaBen Beispielen B3 bis B6 feinteilige Emulsionen erhalten; darOber hinaus ist gegenuber V2 die 
Phaseninversionstemperatur geringer, das heiBt die Herstellung der Emulsion gelingt schon bei niedrigerer 
Temperatur. 
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Beispiele 7 bis 9 
Tabelle3 






30 




V3 


B7 


B8 


B9 


35 


Lanette 0 


4,5 


43 


43 


43 




Eumulgin Bl 


6,0 


6,0 


6,0 


6,0 




IPM 0 ) 


30,0 


25.0 


22.0 


15,0 


40 


Vitamin E 




5,0 


8,0 


15,0 




Wasser 


593 


593 


593 


593 




Emulsion 


fein 


fein 


fein 


fein 




PrT-Bereich(°C) 










45 


a) untere T. 


86 


81 


78 


68 




b) obere T. 


90 


85 


81 


81 





c ) Dipolmoment - 1,96 D 

Der Vergleich V3 zeigt, daB bei Olen mit einem Dipolmoment bis zu 1 36 D feinteilige Emulsionen auch ohne 
die Gegenwart eines Grenzflachen-Moderators (D) zuganglich sind Demgegenuber geht aus den erfindungsge- 
maBen Beispielen B7 bis B9 War hervor, daB gegenuber V3 die Phaseninversionstemperatur deutlich gesenkt 
wird, das heiBt die Herstellung der Emulsionen gelingt schon bei niedrigerer Temperatur. 
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Beispiele tOund 11 
Tabelle4 



V4 BIO Bll 



GMS 

Eumulgin Bl 

IPM 0 ) 

Vitamin E 
Wasser 

Emulsion 

PIT-Bereich(°C) 

a) untere T. 

b) obereT. 

°) Dipolmoment — 

Das Beispiel BIO zeigt gegenuber dem Vergleich V4 dieselbe Verbesserung wie die Beispiele B7 bis B9 
gegenuber dem Vergleich V3. 

Das Beispiel Bll macht dariiber hinaus deutlich, daB die Verwendung eines Co-Emulgators fakultativ und 
nicht zwingend erforderlich ist 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von OlinWasser-Emulsionen von polaren Olkorpern (A), dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man 

A) 10 bis 90 Gew.-% eines polaren Olkorpers mit 

B) 0,5bis30Gew.-% eines nichtionischen Emulgators miteinem HLB-Wertvon lObis 18und 

C) 0 bis 30Gew.-% eines Co-Emulgators aus der Gruppe der Fettalkohole mit 12 bis 22 C-Atomen 
oder der Partialester von Polyolen mit 3 bis 6 C-Atomen mit Fettsauren mit 1 2 bis 22 C-Atomen und 

D) 0,01 bis 50 Gew.-% eines Grenzflachen-Moderators, der ausgewahh ist aus der Gruppe der Toco- 
pherole, der Guerbetalkohole mit 16 bis 20 C-Atomen oder eines Steroids mit 1 bis 3 OH-Gruppen in 
Gegenwart von 8 bis 85 Gew.-% Wasser bei einer Temperatur oberhalb des Schmelzpunktes des 
Gemisches aus den Komponenten (A) bis (D) emulgiert und die Emulsion auf eine Temperatur inner- 
halb oder oberhalb des Phaseninversions-Temperaturbereichs erhitzt — oder die Emulsion bei dieser 
Temperatur herstellt — und dann die Emulsion auf eine Temperatur unterhalb des Phaseninversion- 
stemperaturbereichs abkuhlt und gegebenenfalls mit Wasser weiter verdflnnt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daB man den Grenzflachen- Moderator (D) in einer 
Menge einsetzt die 0,1 bis 30 Gew.-% entspricht. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB man den Grenzflachen- Moderator (D) 
in einer Menge einsetzt die 0J5 bis 1 5 Gew.-% entspricht. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB man als Grenzflachen-Mode- 
rator (D) a-Tocopherol einsetzt 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3. dadurch gekennzeichnet daB man als Grenzflachen- Mode- 
rator (D) 2-Octyldodecanol einsetzt. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche I bis 5, dadurch gekennzeichnet daB man einen polaren Olkorper 
(A) einsetzt der ein Dipolmoment oberhalb von 1,96 D aufweist. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet daB man einen polaren Olkorper 
(A) einsetzt der ein Dipolmoment im Bereich von 2,0 bis 3,6 D aufweist 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet daB man das Gewichts-Verhaltnis 
vonOlkdrper(A)undGrenzflachen-Moderator(D)im Bereich von 1 K),l bis 1:1 einstellt. 
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